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© Wascheweichspulmittel auf Basis von quaternaren Poly(oxyalkylen)alkanolaminestern. 

© Die vorliegende Erfindung betrifft WeichspUlmittel fur Gewebe in Form von wassrigen Losungen, Emulsio- 
nen oder Dispersionen, wobei als quaternare Ammoniumverbindungen mindestens eine der Verbindungen der 
allgemeinen Formel 
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verwendet wird. R 1 , R 2 , R 3 , R* bedeuten gleich oder verschieden die Reste R 5 -(0-CH(R)-CH 2 )m- mit 

R gleich oder verschieden H oder -CH3 und 

R 5 Acylrest mit 6-22 Kohlenstoffatomen oder H. 

R 5 muB mindestens einmal ein Acylrest und mindestens einmal H sein. 
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Die vorliegende Erfindung betrifft WeichspGlmittel fur Gewebe in Form von wassrigen Losungen, 
Emulsionen oder Dispersionen. 

Beim Waschen von Textilien werden bekannterweise im letzten Waschgang sogenannte WeichspGler 
eingesetzt, um die Verhartung der Gewebe durch das Trocknen zu vermindem und den Griff der 
5 behandelten Textilien angenehm zu beeinflussen. 

Als WeichspGler werden Gblicherweise kationische Verbindungen verwandt, beispielsweise quaternare 
Ammoniumverbindungen, die neben langkettigen Alkylresten auch Ester- oder Amidgruppen enthalten 
konnen. Vorteilhafterweise verwendet man auch Mischungen verschiedener weichmachender Komponenten, 
die in Form wassriger Dispersionen dem SpGlbad zugegeben werden. 
10 Obgleich diese kationischen Verbindungen wirksame Weichmacher bei der Verwendung im letzten 
SpGlbad darstellen, weisen sie beim Gebrauch immer noch gewisse Nachteile auf. 

Einer der Nachteile derartiger Mittel ist, dafl sich die weichmachenden Komponenten nicht in kaltem 
Wasser dispergieren lassen; weiterhin ist das RGcknetzvermogen der mit ihnen behandelten Textilien noch 
nicht befriedigend. 

75 Unter Rucknetzvermogen wird im allgemeinen die Aufnahme von Feuchtigkeit durch die Faser verstan- 
den. Ein mangelhaftes RGcknetzvermogen wirkt sich aber dort nachteilig aus, wo durch textile Gewebe 
grofiere Mengen Feuchtigkeit von der Hautoberflache aufgenommen werden sollen, z. B. bei Hand- oder 
Badetuchern sowie bei Leib- oder Bettwasche. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es, die obengenannten Nachteile herkommlicher WeichspGlfor- 
20 mulierungen zu Gberwinden und WascheweichspGlmittel bereitzustellen, die neben guter biologischer 
Abbaubarkeit und weichem Griff ein verbessertes RGcknetzvermogen aufweisen, in Wasser klar loslich sind 
oder eine wesentlich verbesserte Emulgierbarkeit bzw. Dispergierbarkeit zeigen. 

Oberraschenderweise wurde gefunden, dafl TextilweichspGlmittel, bestehend aus Estergruppen enthal- 
tende Ammoniumverbindungen und einem fIGssigen Tragermaterial, diese Anforderungen erfullen. 
25 Gegenstand der Erfindung sind daher wassrige WeichspGlmittel, enthaltend 

A) 5 bis 35 Gewichts-% mindestens einer der Verbindungen der allgemeinen Formel (1) 
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worin 

R 1 , R 2 ( R 3 , R* = gleich oder verschieden die Reste 

40 

R s -(0-CH-CH 2 )»- 

45 

bedeuten mit 

R 5 = gegebenenfalls substituierter, gegebenenfalls Mehrfachbindungen enthaltender Acylrest mit 6 - 22, 
vorzugsweise mit 8 - 18 Kohlenstoffatomen oder H sein kann und worin 

R 5 mindestens einmal, vorzugsweise mindestens zweimal ein Acylrest und mindestens einmal H 
so bedeutet und 

R 6 , R 7 = gleich oder verschieden H, -CH 3 , -C 2 H 5 , -C 2 H 4 OH sein konnen, 

A" = mindestens ein organisches und/oder anorganisches Anion ist, 

n = 1 - 30, vorzugsweise 1-15, insbesondere 2 - 8 ist 

m = 1 - 5 und die Summe aller m mindestens 4 ist und gegebenenfalls 
55 B) 10 - 90 Gew. %, bezogen auf A, Gbliche Ammoniumv rbindungen und gegebenenfalls 

C) 1 - 5 Gew. % Gbliche Farbstoffe, Duftstoffe und weitere in WeichspGlmitteln Gbliche Hilfs- und 

Zusatzstoffe und erganz nd auf 100 Gew. % Wasser. 
Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist dadurch gekennzeichnet, daJ3 die wassrigen WeichspGlmittel 
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15-30 Gew. % einer Verbindung der allgemeinen Formel (1) enthalten in der R = -CH 3 zwei oder drei der 
Reste R\ R 2 , R 4 = R 5 -0-CH 2 -CH 2 - mit R 5 = Acylrest mit 8 - 18 Kohlenstoffatomen und ein- oder zweimal 
HO-CH2-CH2- bedeuten, n = 1 - 15, R 6 , R 7 = gleich oder verschieden H oder -CH 3 und A~ der Rest einer 
gegebenenfalls substituierten Carbonsaure mit 1 - 8 C-Atomen in der Hauptkette oder der Methosulfat- bzw. 
5 Ethosulfat-Rest sind. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist dadurch gekennzeichnet. dai3 die wassrigen Weichspulmittel 
15-30 Gew. % einer Verbindung der allgemeinen Formel (1) enthalten, in der R = -CH 3 drei der Reste R\ 
R 2 , R 3 , R 4 = R s -0-CH2-CH 2 -mit R 5 = Acylrest mit 8 - 18 Kohlenstoffatomen, einer der Reste mit R 5 = H 
sind, n = 2 - 8 ist, R 6 , R 7 = H und A" der Lactatrest ist. 
70 Weitere Gegenstande der Erfindung sind durch die Anspruche gekennzeichnet. 

Als Ausgangsverbindungen zur Herstellung der erfindungsgemafl mitverwendeten Ammoniumverbindun- 
gen konnen die folgenden Aminverbindungen der Formel (2) eingesetzt werden: 

75 CHa CH3 

H2N-(Ih-CH2 - (PO)a -(EO)b -(PO)c -CH2-([h-NH2 (2) 



20 worin 



25 



PO -(O-CH2 
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und EO -(O-CH2-CH2)- bedeuten und worin a, b, c = 0 - 20 mit a + b + c = n = 1 - 30, vorzugsweise 1 - 
15 und insbesondere 2-8 sind. Erfindungsgemafl bevorzugt werden Verbindungen mit a + c = 1 - 15 und 
insbesondere 2-8. 

30 Diese Verbindungen sind handelsublich und werden nach bekannten Verfahren durch die Umsetzung 
von Polyoxyalkylenalkoholen mit Ammoniak unter Druck gewonnen. 

Die Polyoxyalkylenalkohole werden hergestellt durch Addition eines Alkylenoxides, im wesentlichen 
Propylenoxid, Ethylenoxid oder eine Mischung aus beiden, unter Anwendung eines ublichen Verfahrens an 
eine Verbindung, die ein oder mehrere aktive Wasserstoffatome enthalt oder durch Polymerisation von 

35 Alkylenoxiden. 

Als Verbindungen, welche ein oder mehrere aktive Wasserstoffatome enthalten, konnen Monoalkohole 
wie Ethanol, Isopropanol, Butanol, Laurylalkohol, Stearylalkohol, insbesondere aber Methanol oder Glykole 
wie Ethylenglykol, Propylenglykol, Diethylenglykol, Glycerin, Trimethylolpropan, Pentaerythrit, Sorbit, Poly- 
glycerin, Polyvinylalkohole verwendet werden. 

40 Die Polyoxyalkylenalkohole weisen Molgewichte im Bereich von ca. 100 bis 10.000, vorzugsweise ca. 
130 - 5.000 und besonders bevorzugt ca. 150 - 2.000 auf. 

Die weitere Umsetzung zu den Aminen erfolgt nach an sich bekannten Methoden durch Aminolyse der 
freien Hydroxylgruppen oder deren Ester, insbesondere der Schwefelsaureester. Bei hoheren Alkoholen 
erfolgt der Austausch der OH-Gruppe gegen die Aminogruppe mittels homogener, insbesondere aber 

4 5 heterogener Katalyse an Festkontakten. Hier stehen insbesondere zwei Methoden zur Verfugung. Die eine 
arbeitet mit dehydratisierenden, die andere mit hydrierenddehydrierend wirkenden Katalysatoren. 

Uber Temperatur- bzw. DruckeinfluB und AmmoniakUberschufl sowie die erforderlichen Verweilzeiten 
gibt es jeweils umfassende Literaturangaben (vgl. Houben-Weyl, Methoden der organischen Chemie, Georg 
Thieme Verlag, Stuttgart 1957, Band 11/1 S. 108ff und GB-PS 384 714, US-PS 2 017 051, US-PS 2 078 

50 922). 

Erfindungsgemai3 wurden folgende Verbindungen nach Formel (2) bevorzugt: 



55 
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a + c = n = 2- 8 (I) 
b = 0 

oder 

a+c=n=2-3 (II) 
b = 6 - 9 



10 



Die Verbindungen nach Formel (2) werden anschlieflend nach an sich bekannten Verfahren alkoxiliert, d. h. 
vorzugsweise ethoxyliert bzw. propoxyliert. Im allgemeinen wird dabei so verfahren, dai3 man die Amine in 
einem Druckreaktor bei 120 - 160 °C, gegebenenfalls in Gegenwart basischer, insbesondere alkalischer 
Katalysatoren bei 1 - 4 bar mit einer dem gewiinschten Alkoxilierungsgrad entsprechenden Menge an 
75 Alkylenoxid, erfindungsgemajS bevorzugt sind Ethylenoxid und Propylenoxid Oder deren Mischungen, 
abreagiert. 

Erhalten werden Verbindungen der allgemeinen Formel (3) 



20 



(3) 



R 7 R* 

H-(0-(!h-CH2 )d- CHa CH 3 - (CH2 ClLo) f -H 

n-<!h-ch2 -A-CH2 -in-i/ 

/ \ 

* H- ( 0-CH-CH2 ) e - - ( CH2 -CH-O ) y "H 

30 worin A -(PO) a -(EO) b -(PO) c bedeutet, und worin a, b, c, EO und PO die gleiche Bedeutung wie oben 
aufgefGhrt haben und 
d + e + f + g = m= 4-20 und 
R 7 ,R 8 ,R 9 ,R 10 

unabhangig voneinander -H Oder -CH 3 sein konnen. 
35 Bevorzugte Verbindungen nach Formel (3) sind Verbindungen mit 

d + e + f + g = m= 4- 6 (III) 
R 7 , R 8 , R 9 , R 10 = H 

40 Die anschlieflende Veresterung der Verbindungen (4) mit Carbonsauren oder deren Derivaten fuhrt zu 
Verbindungen der allgemeinen Formeln (4) 

R 7 R 8 

R 1 - (0-(!h-CH2 )<i -- CH3 CHa - - (CHa -CH-O) t -R 3 

X i 1 7 

N-CH-CHa -A-CHa -CH-N (4) 

/ \ 
R*-(0-CH-CHa ).-" -- (CHa -CH-O) g -R 4 

R 9 Rio 



45 



50 



wobei A ( d, e. f, g, R\ R 2 , R 3 f R 4 , R 7 t R 8 , R 9 , R 10 die gleiche Bedeutung wie oben aufgefGhrt haben. 
55 Als Fettsauren fUr die Veresterung bzw. die Umesterung werden die auf diesem Gebi t bekannten und 
Gblichen einbasischen synthetischen F ttsauren, insbesondere aber die Fettsauren auf Basis natUrlicher 
pflanzlicher und tierischer Ole mit 6 - 22 C-Atomen, insbesondere mit 8 - 18 C-Atomen einges tzt, wie 
beispielsweise Kokosfettsauren, Palm-, Talg-, Ricinusfettsauren. Diese konnen sowohl als Glyceride, als 
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Ester mit kurzkettigen Alkoholen oder als freie Sauren eingesetzt werden. 

Ihre Veresterung Oder Umesterung wird nach dem bekannten Verfahren durchgefuhrt. 

Hierbei werden die Alkanolamine der Formel (4) mit einer dem gewunschten Veresterungsgrad 
entsprechenden Menge an Fettsaure oder Fettsaureester, gegebenenfalls in Gegenwart eines Katalysators, 
bei 160 - 240 °C umgesetzt und das sich bildende Reaktionswasser bzw. der Alkohol kontinuieriich 
abdestilliert, wobei zur Vervollstandigung der Reaktion gegebenenfalls ein Unterdruck angelegt wird. 

Bevorzugte Verbindungen nach Formel (4) sind Substanzen mit 



R 1 , R 2 , R 3 , R 4 = 1 x H 

3 x -C-R 1 1 



(IV) 



wobei R 11 = -C17H35 bedeutet oder sich von der naturlichen Mischung der Kokosfettsauren ableitet. 

Die Quaternierung bzw. die Herstellung der Salze der Verbindungen (4) wird nach den auf diesem 
Gebiet bekannten Verfahren durchgefuhrt und fuhrt zu den erfindungsgemaBen Esteraminquats bzw. 
Esteraminsalzen der allgemeinen Formel (1), worin R 6 und R 7 die angegebene Bedeutung haben. 

Die Herstellung der Salze erfolgt im allgemeinen so, da/3 man die Sauren gegebenenfalls als wassrige 
oder alkoholische Losungen in einer dem gewunschten Salzbildungsgrad entsprechenden Menge bei 20 - 
80 °C den vorgelegten Poly(oxyalkylen)alkanolaminestern und bei gutem Ruhren gegebenenfalls unter 
Kuhlung portionsweise zugibt. Die Quaternierung erfolgt entsprechend den allgemein bekannten Verfahren, 
wobei die Poly(oxyalkylen)alkanolaminester, gegebenenfalls unter Mitverwendung eines Losungsmittels, auf 
40 - 80 *C aufgeheizt und portionsweise mit dem Quaternierungsmittel in einer dem gewunschten 
Quaternierungsgrad entsprechenden Menge versetzt werden. 

Als Anionen kommen demnach bevorzugt in Betracht: 



O O 
CH 3 -O-l-O- , CH3CH2 -O-l-O" , HCOO- , CH3COO- 

A A 



CHa-CH-COO- , OHCH2COO- , - OOC-CH-CH-COO- 

d)H Ah Ah 



oh 

- OOC-CH-CH2 -COO- , - OOCCHa -A-CH2 -COO- , Ce Hs COO" 

Ah Aoo- 

- OOC- (CH 2 )n -COO- ,C1- . Br-, J- , SO* PO< 3 -, NO3 

n = 0 - 10 

Erfindungsgemafi besonders bevorzugt sind die Anionen 
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O 

CI" , SC>4 2 -, CHa -O-l-O- und/oder CHs -CH-C00- 

0 OH 

wobei auch mehrere Anionen nebeneinander vorliegen konnen und in einer Menge zugegeben werden, da/3 
der resultierende pH-Wert der Gesamtmischung einer 30 %igen Mischung zwischen 2 - 6, vorzugsweise 3 - 
10 5, liegt. 

Die erfindungsgemafl mitverwendeten Verbindungen der allgemeinen Formel (1) konnen allein Oder als 
Mischungen eingesetzt werden, wobei - in gewisser Abhangigkeit von der Struktur der Verbindungen der 
allgemeinen Formel (3) - die Triester der allgemeinen Formel (1) uberwiegend in Dispersionen, die Diester 
der allgemeinen Formel (1) in Losungen uberfuhrt werden konnen. 

75 Zur Herstellung der Losungen werden erfindungsgema/3 bevorzugt Verbindungen der allgemeinen 
Formel (1) mit A~ = Methosulfat - und insbesondere Lactat-Rest mitverwendet. Uberraschenderweise 
wurde gefunden, da/3 diese Losungen auch ohne Mitverwendung ublicher Ammoniumsalze, quaternierter 
Ammoniumverbindungen und sonstiger auf diesem Gebiet ublichen Hilfs- und Zusatzstoffe den damit 
behandelten Textilien neben einem weichen Griff ein ausgezeichnetes Rucknetzvermogen verleihen. 

20 Trotz des Verzichts auf sonst ubliche Hilfsmittel konnen hochkonzentrierte Losungen hergestellt 
werden, welche bis zu 35 Gew. % an reiner Wirksubstanz enthalten. Die Losungen sind einmal problemlos 
mit normalen Ruhrgeraten herstellbar und weisen daruberhinaus nicht die bei der Lagerung von Dispersio- 
nen auftretenden bekannten Probleme auf. 

Wahrend die Diesterverbindungen wie dargelegt durch einfaches Losen in kaltem oder beschleunigt in 

25 erwarmten Wasser hergestellt werden, werden die Triesterverbindungen nach den bekannten Verfahren 
emulgiert oder dispergiert, wobei die ublichen Gerate und die bekannten Hilfs- und Zusatzstoffe mitverwen- 
det werden. 

In Abanderung bzw. Erganzung zu den bekannten Verfahren, in denen man Gblicherweise so vorgeht, 
dai3 das bis auf ca. 10 °C unterhalb des Klarschmelzbereichs der Weichmacher vorgewarmte Wasser 
30 vorgelegt wird, konnen die erfindungsgema/ten Verbindungen auch bei Raumtemperatur (20 - 25 °C) 
eingearbeitet werden. Unter gutem ROhren wird erst die Farbstofflosung, dann die gegebenenfalls erforderli- 
che Antischaumemulsion und schliefilich die einzelnen Weichmacher nacheinander oder in Mischung 
eindispergiert. Nach Zugabe einer Teilmenge einer Elektrolyt-Losung (bei Bedarf) wird Parfumol zudosiert, 
nachfolgend die restliche Menge Elektrolyt-Losung. ErfindungsgemaB wird bevorzugt ohne Zugabe von 
35 Elektrolytlosungen gearbeitet. 

Die erfindungsgemafien WeichspQImittel konnen dabei jeweils ein oder mehrere der Komponenten der 
allgemeinen Formel (1) enthalten und gegebenenfalls zusatzlich von 10 - 50 Gew. %, vorzugsweise 10-30 
Gew. %, bezogen auf die Menge der Verbindungen der allgemeinen Formel (1), eine oder mehrere der 
handelsublichen Verbindungen 
40 (5), welche hergestellt werden aus Hydroxyalkylendiaminen und C1G-C22 Fettsaure in molaren Verhaltnis- 
sen von 1 : 2 bzw. 1:1: 

R 11 -CO-NH-R 13 -N(-R 12 OH)-COR 1 1 (5) 

45 worin R 11 ein gegebenenfalls substituierter Alkyl- oder Alkylenrest mit 15 - 21 C-Atomen, R 12 und R 13 
divalente Ci-C3-Alkylenreste sind, und/oder 
(6) substituierte Imidazoline der allgemeinen Formel 



50 R'** 

I 

N — CH 2 

\ ' (6) 

55 N — CH 2 J 

HO — R 12 ^ 
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worin R 11 , R 12 die oben angegebene Bedeutung haben, R u H oder ein C1-C4 Alkyl- oder Hydroxyalkyl- 
rest und/oder 

(7) Verbindungen der Formel 



10 



O 
II 

R v — C 



R 11 — C 



I 

N — CH 2 



N — CH 2 
— f?«t / 



(7) 



J5 worin R 11 , R 12 , R u die oben angegebene Bedeutung haben und/oder 

(8) Reaktionsprodukte aus C16-C22 FettsSuren mit Dialkylentriaminen in einem molekularen Verhaltnis 
von 2 : 1 

R 11 -CO-NH-R 12 -N(R 1 «)2-R 13 -NHCOR 11 (8) 

20 

worin R 11 , R 12 , R 13 , R u die oben angefuhrte Bedeutung haben und/oder 

(9) substituierte Imidazoline der allgemeinen Formel 



25 



30 



R 14 
I 

M — CH 2 

r" — c' y ; 
0 \ 1 

II N - CH 2 

C - NH — R 12 / 



(9) 



worin R 11 , R 12 und R u die oben angefuhrte Bedeutung haben und worin die Verbindungen der Formeln 
35 (5) bis (9) unabhangig voneinander ganz oder teilweise in Form ihrer Salze mit organischen und/oder 
anorganischen Sauren bzw. ihrer quaternaren Verbindungen vorliegen konnen und/oder 
(10) quaternare Ammoniumverbindungen der allgemeinen Formel 

[ NR 15 R 16 R 17 R 18 f A" (10) 

40 

worin R 15 ein gegebenenfalls substituierter Alkyl- oder Alkylenrest mit 16 - 22 C-Atomen, R 16 und R 17 
unabhangigvoneinander C1-C4 Alkyl- oder Hydroxyalkylreste und R 18 gleich R 15 oder R 16 ist und A~ ein 
Anion darstellt. 

Diese Produkte sind handelsublich und beispielsweise erhaltlich unter dem eingetragenen Warenzei- 
45 chen REWOQUAT der Firma REWO Chemische Werke GmbH, Steinau an der Strafie oder dem eingetrage- 
nen Warenzeichen VARISOFT der Firma Sherex Chemicals Group, Inc., Ohio, USA. 

Die Mengenverhaltnisse, in denen diese Verbindungen zugesetzt werden konnen von dem Fachmann 
auf dem vorliegenden Gebiet mittels der allgemein bekannten. Kriterien durch einige orientierende Versuche 
optimiert werden. 

50 Neben den Weichspulkomponenten der allgemeinen Formel (1) konnen zur Herstellung der erfindungs- 
gema/ten Wascheweichspulmittel noch die Oblichen Hilfs- und Zusatzmittel mitverwendet werden. Es sind 
dies insbesondere Farb- und Duftstoffe, Eiektrolyte und hohermolekulare Etherverbindungen zur Viskositats- 
regulierung, geringe Mengen organischer Losungsmittel und - soweit sie das ROcknetzvermogen nicht 
nachteilig beeinflussen - Obliche kationische und/oder nichtionische Tenside. 

55 Durch Kombination der Komponenten gemafl allgemeiner Formel (1) und gegebenenfalls den handels- 
Ublichen quaternaren Ammoniumverbindungen und gegebenenfalls Hilfsmitteln konnen WeichspUlmittel 
hergestellt werden, welche klar in Wasser loslich sind oder ein gutes Emulgier- bzw. Dispergiervermog n 
aufweisen und Textilmaterialien, besonders solchen aus naturlicher und regenerierter Cellulose sowie Wolle 
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und Frottee, neben einem angenehm weichen Griff ein verbessertes Rucknetzvermogen verleihen. 

Die erfindungsgema/ten Weichspulmittel werden au/ter auf den ublichen Textilmaterialien daher insbe- 
sondere dort eingesetzt, wo groSere Mengen Nasse und Feuchtigkeit innerhalb kurzer Zeit von der 
Korperoberflache entfernt werden sollen wie bei Hand- Oder Badetuchern. Aber auch dort, wo Feuchtigkeit 
5 innerhalb grofierer Zeitspannen direkt von der Haut aufgenommen werden muB, wie bei Leib- Oder 
Bettwasche, sind die erfindungsgema/ten Weichspulmittel erfolgreich einsetzbar. 

Wie die zum bekannten Stand der Technik gehorenden Weichspulmittel werden die erfindungsgema- 
Bea Weichspuler im AnschlujB an den eigentlichen Waschvorgang im letzten Spulgang zugegeben. Die 
Anwendungskonzentration liegt nach dem Verdunnen mit Wasser je nach Anwendungsgebiet im Bereich 
70 von 0,1 - 10 g Weichspulmittel pro Liter Behandlungsflotte. 

Die in den nachfolgenden Beispielen angewandten Analysenmethoden sind die auf diesem Gebiet 
allgemein ublichen und sind im einzelnen: 

1 . Gesamtaminzahl (GAZ), Tertiaraminzahl (TAZ) 

75 

Die Gesamtaminzahl gibt die Anzahl Milligramm Kaliumhydroxid an, die der Gesamtaminbasizitat von 1 
g der Aminverbindung equivalent sind (mg KOH/g). Die Tertiaraminzahl gibt die Anzahl Milligramm 
Kaliumhydroxid an, die der Tertiaraminbasizitat von 1 g der Aminverbindung equivalent sind. 

Die Werte werden bestimmt nach A.O.C.S. Official Method Tf 2a - 64. 

20 

2. Verseifungszahl (VZ) 

Die Verseifungszahl ist ein Maj3 fur die in Fetten und technischen Fettsauren enthaltenen freien und 
gebundenen Sauren. Sie gibt die Anzahl Milligramm Kaliumhydroxid an, die notwendig ist, urn 1 Gramm 
25 Fett Oder technische Fettsauren zu verseifen (mg KOH/g). 

Die Werte werden bestimmt nach den Einheitsmethoden der Deutschen Gesellschaft fur Fettchemie 
(DGF): DGF C-V3. 

3. Hydroxylzahl (OHZ) 

30 

Die Hydroxylzahl dient zur Ermittlung des Gehalts an Hydroxylgruppen und gibt die Anzahl Milligramm 
Kaliumhydroxid an, die notwendig ist, urn die von 1 Gramm Fett bei der Acetylisierung verbrauchte 
Essigsaure zu neutralisieren (mg KOH/g). 

Die Werte werden bestimmt nach der DGF-Einheitsmethode C-V17a. 

35 

4. Saurezahl (SZ) 

Die Saurezahl ist ein Mafi fur den Gehalt eines Fettes Oder eine technischen Fettsaure an freien Sauren 
und gibt die Milligramm Kaliumhydroxid an, die notwendig sind, urn 1 Gramm Substanz zu neutralisieren. 
40 Die Werte werden bestimmt nach der DGF-Einheitsmethode C-V4. 

5. Gehalt an kationenaktiver Substanz (Cat SO3) 

Diese Methode dient zur Bestimmung des Gehalts an kationenaktiven Substanzen. Kationenaktive 
45 Substanzen sind hier langkettige Verbindungen, welche quaternare Ammoniumgruppen enthalten. Der 
Gehalt wird angegeben in % quaternare Verbindung, berechnet als SO3 -Equivalent mit einem Molgewicht 
von 80 g/mol. 

Der Gehalt wird bestimmt durch eine Zweiphasentitration gemafi ISO-Norm 2871-1 und 2871-2 (1988 

E). 

50 

Herstellung der Poly(oxyalkylen)ammoniumalkanolester 
Beispiele 

55 I. Herstellung der Hydroxylamin der allgemeinen Formel (3) 
B ispi I 1 
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912 g (2 mol) eines Amins der allgemeinen Formel (2) mit 

8+0=6,6 
b = 0 

wurde in einem Autoklaven bei 145 - 160 °C portionsweise mit 352 g (8 mol) Ethylenoxid versetzt, so 
10 da/3 der Druck zwischen 1 - 3 bar gehalten wurde. Nachdem die zugegebene Menge Ethylenoxid abreagiert 
war, erhielt man 1.264 g einer hellen Flussigkeit der allgemeinen Formel (3) mit 

a + c = 6,6 
?s b = 0 

d+e + f + g = m = 4 und 
R 7 , R 8 , R 9 , R 10 = H 

20 Diese Verbindung hatte eine Gesamtaminzahl (GAZ) von 179 mg KOH/g, eine Tertiaraminzahl (TAZ) 
von 175 mg KOH/g und eine Hydroxylzahl (OHZ) von 348 mg KOH/g. 

Die in Tabelle I aufgefuhrten Beispiele wurden analog Beispiel 1 hergestellt. 
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40 II Herstellung der Esteramine der allgemeinen Form eln (4) 
Beispiel 7 

625 g (1 mol) des Aminethoxylats aus Beispiel 1 wurden mit 570 g (2 mol) Talgmethylester 
45 (C17H35COOCH3), 1 f 5 g festem, pulverformigem NaOH und 3 g Natriumhypophosphit versetzt und unter 
einer Stickstoffatmosphare geruhrt und auf 180 °C aufgeheizt. Das wahrend der Reaktion entstehende 
Methanol wurde abdestilliert. Nachdem ca 90 % der theoretischen Methanolmenge entfernt waren, wurde 
ein Vakuum von ca. 20 mbar angelegt und die Umesterung vervollstandigt. Nach ca. 7 Stunden entstanden 
1.135 g einer gelben FlUssigkeit der allgemeinen Formeln (4) mit 

50 
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a + c = 
b = 

d + e + f + g 
R 7 , R 8 , R 9 , Ri o 
R 1 , R 2 , R 3 , R« 



6,6 
0 

m = 4 
H 

2 X H, 2 X -C-Ci 7 Has 

J 



Die Verbindung hatte folgende Analysenzahlen: 

GAZ = 98 mg KOH/g 
75 TAZ = 97 mg KOH/g 

OHZ = 93 mg KOH/g 

VZ =106 mg KOH/g 
Die in Tabelle II aufgefuhrten Beispiele wurden analog Beispiel 7 hergestellt. 
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45 III Herstellung der quaternMren Ammoniumverbindungen bzw. der Aminsalze 
Beispiel 14 

1.149 g (1 mol) des Esters aus Beispiel 7 wurden bei 60 °C unter Ruhren mit 252 g (2 mol) 
so Dimethylsulfat portionsweise versetzt, so daJ3 die Temperatur der Reaktionsmischung zwischen 60 - 70 • C 
gehalten werden konnte. Es entstanden 1.397 g einer gelben FlCissigkeit der allgemeinen Formel (1) mit 
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10 



15 



20 



a + c + b = n 

a + c = 6,6 

b = 0 

d + e + f + g = m = 4 

R 7 , R 8 , R 9 , R 1 0 = H 

R 1 , R 2 f R 3 , R« = 2 x H f 2 x -C-C17H35 

1 

R 6 und R 7 = -CHa 

O 

A" = 2 x --0I-OCH3 

I 



Die Analysezahlen dieser Verbindung sind: 
Cat S0 3 sauer : 9,6 g S0 3 / 100 g 
25 GAZ : 2,3 mg KOH/g 

Die in der nachfolgenden Tabelle lit aufgefuhrten Beispiele wurden analog Beispiel 14 durchgefuhrt. 
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IV Anwendungstechnische Uberprufung 

A) Herstellung der Weichsptlllosungen bzw. Weichspilld ispersionen 
55 Verfahren 1 



Wasser, Farbstofflosung und gegebenenfalls eine Teilmenge Elektrolyt mit einer Temperatur von 15 °C 
vorlegen. Die Komponente mit einer Temperatur von 23 *C langsam unter RUhren (PropellerrOhrwerk) 
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einemulgieren, bzw. die Komponenten nacheinander oder als Mischung unter gleichen Bedingungen 
einemulgieren. Wahrend des Einemulgierens gegebenenfalis weitere Teilmengen an Elektrolyt zugeben. 
Anschlieflend das Parfumol unter Ruhren zugeben und, falls erforderlich, die Restmenge Elektrolyt nach 
dem Emulgiervorgang zur Viskositatseinstellung zugeben. 
5 Der Ansatz ergibt eine homogene Emulsion oder Losung. 

Verfahren 2 

Wasser, Farbstofflosung und gegebenenfalis eine Teilmenge Elektrolyt mit einer Temperatur von 45 ° C 
w vorlegen. Die Komponente mit einer Temperatur von ca. 55 ° C langsam unter Ruhren (Propellerruhrwerk) 
einemulgieren, bzw. die Komponenten nacheinander oder als Mischung unter gleichen Bedingungen 
einemulgieren. Wahrend des Einemulgierens gegebenenfalis weitere Teilmengen an Elektrolyt zugeben. 

Den Ansatz kaltruhren bis auf ca. 25 *C. Anschlie/tend das ParfUmol unter Ruhren zugeben und falls 
erforderlich, die Viskositat mit der Restmenge Elektrolyt einstellen. 
75 Der Ansatz ergibt eine homogene Emulsion oder Losung. 

B) Uberprufung auf Weichgriff 

Zur Beurteilung des Griffs wird das Textilgut aus Wolle, Baumwolle, Polyester/Baumwolle 50 : 3 und 
20 Polyester ca. 10 Minuten lang mit einer Flotte aus Leitungswasser (ca. 9 *dH und einer Temperatur von 15 
- 20 *C) und erfindungsgematfer Emulsion, Dispersion bzw. Losung behandelt Die Konzentration der 
erfindungsgema/ten Verbindungen in der Flotte betragt 0,025 Gew.-%, bezogen auf Gesamtaktivsubstanz. 
Die getrockneten Textilien wurden von neun Personen mit entsprechender Erfahrung in der Beurteilung der 
Weichheit von Textilien auf ihren weichen Griff hin uberpruft und im Vergleich zu nicht mit Weichspulmitteln 
25 behandelten Textilien beurteilt. Die Beurteilung erfolgt nach einem abgestuften Punktesystem, wobei die 
Endbeurteilung durch den arithmetischen Mittelwert wiedergegeben wird. Nach der Trocknung weist das so 
behandelte Textilgut einen ausgezeichneten weichen flauschigen Griff und ein im Vergleich zu handelsubli- 
chen Mitteln stark verbessertes Rticknetzvermogen auf. 

30 C) Beispiele 

Beispiel 1 

- 15,0 g der Komponente nach Anspruch 1 mit 

35 

R 9 = 3 x Cs-18 

= 1 x H 

40 R 6 ' 7 = H 

n = 5,6 

A~ = Lactatrest 

- 0,7 g Farbstoff (1 %ige Losung SANDOLAN R Walkblau NBL 150; Firma Sandoz) 

- ad 100,0 g Wasser 13 • dH 

45 Wasser und Farbstofflosung mit 45 * C vorlegen, unter Ruhren (PropellerrGhrwerk) die Komponente mit 
55 • C einemulgieren und anschlie/tend kaltruhren. Der Ansatz ergibt eine homogene Emulsion. 
Viskositat (20 *C gemessen mit Brookfield LVT, Spindel 1 mit 30 Upm) : < 100 mPa's 
Die nachfolgenden Beispiele wurden analog Beispiel 1 hergestellt. 

so Beispiel 2 

- 30,0 g der Komponente nach Anspruch 1 mit 



55 



R8 



= 3 
= 1 



Ce 
H 



1 8 



R 6.1 



= H 
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n = 5,6 

A" = Lactatrest 

- 1 ,3 g Farbstoff 

- ad 100,0 g Wasser 13 'dH 

5 Der Ansatz ergibt eine homogene Emulsion. 

Viskositat ca. 100 mPa's 

Beispiel 3 

w - 15,0 g der Substanz nach Anspruch 1 mit 



R s = 2 X Ce-ie 

= 2 X H 

15 

R 6,7 = CH 3 
n = 5,6 

A" = CH3SO4- 
- 0,7 g Farbstoff 
20 - ad 100,0 g Wasser 13 °dH 

Der Ansatz ergibt eine klare Losung. Viskositat < 100 mPa's Rucknetzvermogen = 94 % 

Beispiel 4 

25 - 1 5,0 g der Komponente nach Anspruch 1 mit 



R 9 = 3 x Ce-is 

= 1 x H 

30 

R 6,7 = CH 3 

n = 5,6 

A" = CH3SO4- 

- 0,7 g Farbstoff 

35 - ad 100,0 g Wasser 13 °dH 

Der Ansatz ergibt eine homogene Emulsion. 
Viskositat < 100 mPa's 

Beispiel 5 

40 

- 1 5,0 g der Komponente nach Anspruch 1 mit 



R 3 = 2 x Cs-is 

45 = 2 x H 

R 6 ' 7 = CH 3 ;H 
n = 5,6 

A" = CH 3 SO*-;Cr 
50 - 0,7 g Farbstoff 

- ad 100,0 g Wasser 13 *dH 

Der Ansatz ergibt eine klare Losung. 
Viskositat < 100 m Pa's 
ROcknetzvermogen > 90 % 

55 

Beispiel 6 

- 3,0 g der Komponente nach Anspruch 1 mit 

16 
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R 3 = 2 x Cs-is 

= 2 x H 

5 R 6 * 7 = CH 3 

n = 5,6 

A" = CH3SO4- 

- 12,0 g der Komponente nach Anspruch 1 mit 

70 

R 3 = 2 x Ce - 1 8 

= 2 X H 

R 6,7 = H 
75 n = 5,6 

A- = Lactatrest 

- 0,7 g Farbstoff 

- ad 100,0 g Wasser 13 °dH 

Der Ansatz ergibt eine klare Losung. 
20 Viskositat < 100 mPa*s 

Rucknetzvermogen = 95 % 

Beispiel 7 

25 - 15,0 g der Komponente nach Anspruch 1 mit 



R 3 = 3 x Cs-ie 

= 1 x H 

30 

R 6,7 = CH 3 

n = 5,6 

A" = CH3SO4- 

- 1 5,0 g der Komponente nach Anspruch 1 mit 

35 

R 3 = 3 X Cs-ie 

= 1 x H 

40 R 6,7 = H 

n = 5,6 

A" = Lactatrest 

- 0,7 g Farbstoff 

- ad 100,0 g Wasser 13 °dH 

45 Der Ansatz ergibt eine homogene Emulsion. 
Viskositat ca. 200 mPa*s 
Rucknetzvermogen ca. 85 % 

Patentanspruche 

50 

1- Wassrige Weichspulmittel enthaitend 

A) 5 - 35 Gew. % mindestens einer der Verbindungen der allgemeinen Formel (1) 



55 
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-, + 



R« 

R 1 I CH 3 



R 7 



CH 3 



R 8 



N-CH-CH2 O- (CH-CH2 -O) n -CHa -CH-N 



R 3 



:h 3 



R 4 



(1) 



worin 

R gleich Oder verschieden H oder -CH 3 , 

R\ R 2 , R 3 , R 4 gleich Oder verschieden die Reste 

R 5 -(0-CH(R)-CH 2 ) m - bedeuten, mit 

R s gegebenenfalls substituierter, gegebenenfalls Mehrfachbindungen enthaltender Acylrest mit 6 - 
22 Kohlenstoffatomen Oder H sein kann und worin R 5 mindestens einmal ein Acylrest und 
mindestens einmal H sein mufl, 



R 6 , R 7 gleich oder verschieden H, -CH 3 , -C 2 H 5 , -C2H4OH, 

A~ mindestens ein organischer und/oder anorganisches Anion ist, 

n einen Wert von 1-30, 

m = 1 - 5 und die Summe aller m mindestens 4 ist und gegebenenfalls 

B) 10 - 90 Gew. %, bezogen auf A), in Weichspulmitteln ubliche Ammoniumverbindungen und 
gegebenenfalls 

C) 1 - 5 Gew. % ubliche Farbstoffe, Duftstoffe und weitere in WeichspGlmitteln ubliche Hilfs- und 
Zusatzstoffe und 

D) erganzend auf 100 Gew. %, Wasser. 

2. Wassrige Weichspulmittel gemafl Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet, daJ3 sie enthalten als Kompo- 
nente A) 

15-30 Gew. % mindestens einer der Verbindungen der allgemeinen Formel (1), in welcher R = 
-CH 3 zwei oder drei der Reste R\ R 2 , R* = R 5 -0-CH 2 -CH 2 - mit R 5 = Acylrest mit 8 - 18 
Kohlenstoffatomen und ein- oder zweimal HO-CH 2 -CH 2 - bedeuten, n = 1 - 15, R 6 , R 7 = gleich oder 
verschieden H oder -CH 3 und A~ der Rest einer gegebenenfalls substituierten Carbonsaure mit 1 - 8 C- 
Atomen in der Hauptkette oder der Methosulfat- bzw. Ethosulfat-Rest sind. 

3. Wassrige WeichspOlmittel gema/3 Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet, dafl sie enthalten als Kompo- 
nente A) 

15-30 Gew. % mindestens einer der Verbindungen der allgemeinen Formel (1) f in welcher R = 
-CH 3 drei der Reste R\ R 2 , R 3 , R 4 = R 5 -0-CH 2 -CH 2 - mit R 5 = Acylrest mit 8 - 18 Kohlenstoffatomen, 
einmal der Rest mit R 5 = H sind, n = 2 - 8 ist, R 6 , R 7 = H und A" der Lactatrest ist. 

4. Wassrige Weichspulmittel gemafl Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dai3 sie enthalten als Kompo- 
nente B) 

10-50 Gew. %, bezogen auf A) mindestens eine der Verbindungen aus der Gruppe der 
allgemeinen Formel (5) 



R 11 -CO-NH-R 13 -N(-R 12 OH)-COR 11 (5) 



worin R 11 ein gegebenenfalls substituierter Alkyl- oder Alkylenrest mit 15 - 21 C-Atomen, R 12 und 
R 13 divalente Ci-C 3 -Alkylenreste sind, und/oder 
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substituierte Imidazoline der allgemeinen Formel (6) 



10 



HO 



R 1 * 
N — 

,12 X 



CH 2 

I 

CH 2 



(6) 



worin R 1 \ R 12 die oben angegebene Bedeutung haben, R 14 H oder ein C1-C4 Alkyl- oder 
Hydroxyalkylrest und/oder 

75 

Verbindungen der Formel (7) 

R 14 

I 

20 .N — CH 2 

O R "-< I (7, 

|| N-CH 2 

R v — C — O — R 12 / 

25 

worin R 1 \ R 12 , R 14 die oben angegebene Bedeutung haben und/oder 

Reaktionsprodukte aus C16-C22 Fettsauren mit Dialkylentriaminen in einem molekularen Verhaltnis 
30 von 2:1 

R 11 -CO-NH-R 12 -N(R 14 ) 2 -R 13 -NHCOR 11 (8) 

worin R 11 , R 12 , R 13 , R 14 die oben angefuhrte Bedeutung haben und/oder 

35 

substituierte Imidazoline der allgemeinen Formel (9) 



40 



45 



R — C - NH — R 



N — CH 5 

R 11 — 

N — CH 2 
12 / 



worin R 11 , R 12 und R 14 die oben angefuhrte Bedeutung haben und worin die Verbindungen der 
Formeln (5) bis (9) unabhangig voneinander ganz oder teilweise in Form ihrer Salze mit organischen 
50 und/oder anorganischen Sauren bzw. ihrer quaternaren Verbindungen vorliegen konnen und/oder 

quaternare Ammoniumverbindungen der allgemeinen Formel (10) 

[ NR 1S R 16 R 17 R 18 ] + A" (10) 

55 

worin R 15 ein gegebenenfalls substituierter Alkyl- oder Alkylenrest mit 16 - 22 C-Atomen, R 16 und 
R 17 unabhangig voneinander C1-C4 Alkyl- oder Hydroxyalkylreste und R 18 gleich R 15 oder R 16 ist und 
A~ ein Anion darstellt. 
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